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METODO PARA PREPARAR UMA DISPERSAO AQUOSA DE PIGMENTO
COLORIDO E COMPOSIGCAO DE TINTA PARA IMPRESSORA A JATO DE
TINTA

ANTECEDENTES DA INVENGAO

1. Campo da Invengao

A pregente invengdo se refere a métodos para preparar
dispersdes aquogag de pigmento colorido. Composicdes de
tinta para impressoras a Jjato de tinta também sdo
divulgadas.

2. Descrigdo da Técnica Relacionada

Em geral, pigmentos sozinhos ndo sd8oc prontamente
digpersiveis em veiculos ligquidos. Uma variedade de
técnicas tém sido desenvolvidas, as quais podem
proporcionar dispersdes de pigmento estdveis. Por exemplo,
dispersantes podem ser adicionados ao pigmento para
aperfeigoar sua dispersibilidade em um meio particular.
Exemplos de dispersantes para um meio aquoso incluem
polimeros sollGveis em Adgua e tenso-ativoes.

Dispersdes de pigmento colorido tém sido preparadas
usandoc dispersantes tendo uma unidade estrutural similar,
se ndo idéntica, & unidade quimica do pigmento colorido.
Por exemplo, a GB 2356866 divulga um composto bis-azo
derivado de (carboxi/sulfo)-anilinas diazotizadas e 1,4-
bis{acetoacetamido) fenilenogs e <ceu uso em pigmento e
composicdes de tinta. Foi verificado que esses materiais
s80 particularmente dtelis em combinagdo com pigmentos
amarelo ou laranja tendo a estrutura quase idéntica. A GB
2356634 descreve compostos mono-azo muito similares para o
mesmo uso. A (GB2364322 descreve N-{sulfofenil)-alfa- (2~

metoxi-4-nitrofenilazo)acetamidas para uso com pigmentos®
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monecazo, particularmente pigmentos amarelos.

Esses dispersantes de pigmento colorido sdo preparados
pela adigdo de um sal de diazénio (o componente diazo) com
um composgsto capaz de reagir com um s3do de diazénio (o
componente de acoplamento azo). Uma vez preparado, o
dispersante resultante &, entdo, adicionado, sob condigdes
egpecificas, ac pigmento colorido a fim de formar uma
disper=zdo de pigmento colorido,

Outros wmétodos de controle da dispersibilidade de
pigmentos coloridog também s3o conhecidos. Por exemplo, o
Pedido de Patente Internacional No. W000/26304 divulga a
preparagdo de um inibidor de crescimento de cristais, gque
controla a quantidade de <cristalinidade desenvolvida
durante o processo de preparagao de um pigmento colorido e
impede a recristalizagdo de pigmentos dispersos. O inibidor
de crescimento de cristais é preparado usando um processo
gimilar ac processo conhecido para a preparacgido do pigmento
(por exemplo, pela reagdo de um sal de diazdnio com um
agente de acoplamento azo) e também pode ser preparado in
gitu, durante a preparagdo do pigmento colorido. Também, na
Patente norte-americana No. 6.451.103, derivados de
pigmentos gollveis em &gua, gque sdo pigmentos ainda
substituidos com um grupo funcional &acido ou gal, gdo
usados para preparar dispersdes aquosas daguele pigmento
especifico. Tintas para impressoras a jato de tinta também
sdc divulgadas.

Pigmentos coloridos modificados também té&m sido
desenvolvidos, o©s quais proporcionam composigdes de tinta
com propriedades aperfeigoadas, tais como dispersibilidade.

Por exemplc, a patente norte-americana No. 5.851.280
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divulga métodos para a fixagdo de grupos orgdnicos nos
pigmentos, incluindo, por exémplo, a fixagdoc através de uma
reagdo de diazdnioc em gque o grupo orgdnico & parte do sal
de diazbénio. 0Os pigmentos de superficie modificada
resultantes podem ger usados em uma variedade de
apiicagbes, talg como tintas, tintas para impressoras a
jato de tinta, revestimentos, toners, plasticos, borrachas
e semelhantes.

A Publicagdo Internacional de PCT No. WO 01/51566
degcreve um método de fabricacgao de um pigmento modificade
através da reagdoc de um primeiro grupo gquimico e um segundo
grupo gquimico para formar um pigmento tendo anexado um
terceiro grupo quimico. O primeiro grupo gquimico inclui
pelo menos um nucledfilo e o segundo grupce guimico inclui
pelo menos um eletrdfilo ou vice-versa. Esses pigmentos sao
ugsadog em composicdes de tinta e, em particular,
composigBes de tinta para impressoras a jato de tinta.

Embora esses esforgos proporcionem pigmentos
meodificados corm propriedades aperfeigoadas e, em
particular, dispersibilidade aperfeigoada, permanece uma
necessidade de métodos de preparag¢do de dispersdes aquosas
de pigmento colorideo e composigdes de tinta para
impressoras a jato de tinta.

SUMARIO DA INVENGAQ

A presente invengdo se refere a um método de
preparacio de uma dispersdo agquosa de pigmento colorido
compreendendo a etapa de combinagdo, em gqualguer ordem, a)
um pigmento colorido, b) um acoplador azo, <} uma amina
aromatica, d) um agente de diazotagio e e) um meio agquoso,

em gue a amina aromdtica compreende pelo menos um grupo
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iénico, pelo menos um grupce ionizadvel ou uma mistura de
pelo menos um grupo idnico e pelo menos um grupc ionizavel.
Combinagdes egpecificas de etapas bem como combinagdes
especificas de a) - e) sdo divulgadas.

b presente 1invencdo ainda se refere a uma composigdo
de tintag para impressoras a jatc de tinta compreendendc a)
um veiculo ligquido; b) um pigmento colorido e c¢) um
dispersante tendo a férmula:

D-N=N-AC

em gque AC & um componente de acoplamento azo € D & um
componente diazo compreendendo pelo menos um grupe idnico,
pelo menos um grupo icnizé&vel ou uma mistura de pelo menos
um grupce idnico ou grupo ionizavel. De preferéncia, a
composigdo de tinta para impressoras a jato de tinta.

Deve ser compreendido que a descrigdo geral precedente
e a descrigdc detalhada seguinte gdo exemplificativas e
explanatérias apenas e s38oc destinadas a proporciocnar
explanacio adicicnal da presente invencgéo, como
reivindicado.

DESCRICAC DETALHADA DA INVENCAO

A presente invengdo se refere a métodos para preparar
dispersdes aquosas de pigmento colorido e composigdes de
tinta para impressoras a jatc de tinta.

0 método da presente invencdo compreende a etapa de
combinagdo de a) um pigmento colorido, b) um acoplador azo,
c¢) uma amina arcméatica, d) um agente de diazotagdo e e} um
meio aquoso. Cada um desses componentes ser& descrito em
maig detalhes abaixo. 0Os componentes podem ser combinados
em qualguer ordem e sob qualguer condigdo de modo que uma

dispersdoc aqucsa de pigmento ccloride resulta. Por exemplo,
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o pigmento colorido e o acoplador azo podem ser combinades,
em um meio sgeco ou liquido, para formar um pigmento
colorido pré-tratado, que & substancialmente combinado com
a amina aromdtica e o agente de diazotagdo, de preferéncia,
em um meio aquogo. Também, a amina aromidtica e o agente de
diazotag3o podem ser combinados em um meio liquido, de
preferéncia, um meio aquoso, para formar um sal de
diazénio. Este pode, entdo, ser combinado, em qualguer
ordem, com o pigmento colorido e /ou acoplador azo ou uma
combinacdo do pigmento colorido e do acoplador azo, como
descrita acima, para formar uma dispers&o de pigmento
colorido. Outras combinacBes também sdoc possiveis.

Como discutido previamente, métodos da técnica
anterior para preparar disgperses de pigmento colorido,
tipicamente, tém envolvido a formagdo de um dispersante,
freqlientemente, tendo caracteristicas estruturais similares
ao corante do pigmento colorido. Esses dispersantes 880
formados pela combinag¢io de um gal de diazdnio, preparado
de uma amina aromdtica e um agente de diazotagdo, com um
acoplador azo. O material resultante &, entdo, adicionado
ao pigmento colorido para formar a dispersdo final. Desse
modo, o dispersante para o pigmento colorido é formado
independentemente do prdprio pigmento colorido. Contrario
aos métodogs da técnica anterior, em uma concretizagao
preferida do wmétodo da presente invengdo, tem sido
verificado, surpreendentemente, que um acoplador azo e sal
de diazdnio, formado pela reacdo de uma amina aromatica e
um agente de diazotagdo, podem ser combinados na presenga
de um pigmento colorido, resultando na formagdo de uma

dispersdo de pigmento colorido. Isso pode ser congiderado
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como um método in situ de formagdo de uma dispersdo de
pigmento colorido. Surpreendentemente, ndoc hé& interferéncia
do pigmento colorido com a reagdo desses materiais. Por
exemplo, sera egperado gque o accplador azo tenha uma alta
afinidade c¢om a superficie do pigmento colorido e,
portanto, adsorvera para a guperficie, tornando-o
indisponivel @para reagdo com um sal de diazdnio.
Alternativamente, tem sido mostrado que os sais de diazdnio
reagem com o8 pigmentos coloridos, e, portanto, poderia ser
esperado que o pigmento colorido venha a competir com o
acoplador azo, interferindo na reagdo. Outros problemas
potenciais poderiam ser antecipados, tais como a formacgdo
de subprodutos indesejados, bem como efeitos da
golubilidade e do pH. Contudo, apesar desses problemas
potenciaisg, fol verificado que o método in situ da presente
invengdo peode ser usado para preparar Ccom  Sucesso
digpersdes estéveis de pigmento colorido.

Quando o pigmento colorido e o acoplador azo s&o
combinados para formar um pigmento colorido pré-tratado, o
pigmento c¢olorido pré-tratado resultante pode estar na
forma liguida ou seca. Desse modo, por exemplo, um pigmento
colorido pré-tratado pode ser preparado através da
combinacdo de um acoplador azo e um pigmento colorido em um
meio liquido, de preferéncia, um meio aquoso. A forma
ligquida, ent8o, pode ser seca para formar um sbélido de
pigmento colorido pré-tratado. O pigmento colorido pré-
tratado, gquer na forma liquido, quer na forma seca, pode,
ent3o0, ser combinado com a amina aromdtica e o agente de
diazotagdo. O pigmento colorido seco pré-tratado pode estar

em qualquer forma, tal como, por exemplo, um pd, uma torta
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prensada, um granulo ou uma pelota.

Além disso, o pigmento coloxido pode compreender o
acoplador azo. Por exemplo, se o acoplador azo for um
reagente usado durante a preparagdo do pigmento colorido e
for usado em excessc, o pigmento colorido resultante
compreenderd corante e acoplador azo. Foi verificado que
esgse tipo de pigmento colorido, quer na forma liquida ou na
seca, & particularmente Gtil no método da presente
invencdo. Nesse caso, foi verificado que a etapa de adigdo
de acoplador azo pode ser opcional.

Como mencionado acima, os componentes usados no método
da presente invengdo podem ser combinados sob guaisguer
condicdes que resultem em uma dispersfo aquosa de pigmento
colorido. De preferéncia, os componentes sdo combinados em
uma temperatura entre cerca de -10 e cerca de 50 graus C,
mais preferivelmente entre cerca de 0 e cerca de 25 graus C
e, mais preferivelmente entre cerca de 0 e cerca de 10
graus C. Foi verificado que a combinagdo dos componentes
dentro dessas faixas de temperatura produz dispersdes
aquosas de pigmento colorido eficientemente e com produtos
colaterais minimos.

Também é preferido que os componentes sejam combinados
sob condicdes de mistura em gue o cisalhamento ou uma agao
de moagem também sio aplicados & mistura. Essa agdo de
cigalhamento ou moagem aplicada ajuda a assegurar que O8
componentes s&do misturados intimamente. Uma variedade de
tipos de equipamento conhecidos na técnica pode ser ugada,
incluindo, mas ndo limitado aos mesmos, moinhos de meios
horizontais, moinhos de meios verticais, tais como

atritadores, moinhos de esferas, moinhos de martelos,
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moinhos de discos de pinos, moinhos de energia fluida,
moinhos de djato, wmoinhos de jato de fluido, moinhos de
jatos impingentes, rotores-estatores, pelotizadores,
homogenizadores, aparelhos de ultra-som, cavitadores e
gsemelhantes. O mesmo vaso também pode ser usado por todo ©
método da presgente invengao.

0 pigmento colorido usado no método da presente
invencdc pode ser escolhido de uma ampla faixa de pigmentos
coloridos convenciocnais. O pigmento colorido pode ser azul,
preto, marrom, c¢ilano, verde, branco, violeta magenta,
vermelho, laranja ou amarelo, bem como suas misturas.
Misturas de pigmentos também podem ser usadas. Classes
adequadas de pigmentos coloridos incluem, por exemplo,
diazog, moncazos e amarelos azo heterociclicos {(incluindo
pigmentos da condensagdo de diazos e diarilideos) e naftol-
AS's. Exemplos representativos de amarelos &azo incluem
Pigmento Amarelo 1, Pigmento Amarelo 3, Pigmento Amarelo
12, Pigmento BAmarelo 13, Pigmento Amarelo 14, Pigmento
Amarelo 17, Pigmento Amarelce 65, Pigmento Amarelo 73,
Pigmento Amarelo 74, Pigmento Amarelo 151 e Pigmento
Amarelo 128. Exemplos representativos de naftol-AS's
incluem Pigmento Vermelho 170, Pigmento Vermelho 185,
Pigmento Vermelho 187, Pigmento Vermelho 238, Pigmento
Vermelho 269, Pigmento Laranja 38 e Pigmento Violeta 25.
Esses pigmentos est3o disponiveis comercialmente na forma
de pé ou de torta prensada de um nimerc de fontes,
inciluindo BASF Corporation, Engelhard Corporation e Sun
Chemical Corporation. Exemplos de outrog  pigmentos
coloridos adequados sfo descritos no color Index, 3° edigdo

(The Society of Dyers and Colourists, 1982).
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0 pigmento colorido pode ter uma ampla faixa de &reas
de superficie de BET, conforme medido por adsorgdo de
nitrogénio e, portanto, uma ampla faixa de tamanhos de
particulas. E preferido ter um pigmento colorido tendo um
tamanho de particula pequeno a fim de preparar dispersdes
de pigmento colorido, tendo propriedades globais
desejdveis, tais como estabilidade. Se o pigmento colorido
de tamanho de particula menor preferido (e, portanto, a
area de superficie maior} ndo egtiver digponivel
prontamente, ser& reconhecido por aqueles habilitados na
técnica que o pigmento colorido pode ser submetido Aas
técnicas convencionais de fragmentagdo ou redugdo, como
moagem de esferas ou de jato, para reduzir o pigmento até o
tamanho de particula desejado antes do uso no método
descrito aqui.

0 azo acoplador usado no método da presente invengdo é
um material capaz de reagir para formar um composto azo. A
reacdo de acopladores azo sdo bem conhecidas na técnica. Em
geral, um acoplador azo reage com um reagente de diazbnio
para formar um composto azo, que & um material tendo uma
funcionalidade -N=N-. Exemplos de acopladores azo que podem
ser usados no método da presente invengdo incluem, masg nao
estio limitados aos mesmos, compostos de 1,3-dicarbonila,
tais como acetoacetamidas, incluindo
(acetoacetamido)benzimidazolonas e dateres acetoacéticos;
compostos aromaticos ricos em elétrons, tals como fendis e
hidroxinaftalenos; &cido barbitirico e derivados do acido
barbitdrico; e compostos heterocaromaticos ricos em
elétrons, como hidroxipiridonas e pirazolonas.

E preferido que o acoplador azo seja estruturalmente
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similar ao pigmento colorido usado. Em particular, &
preferido que o acoplador azo seja estruturalmente similar
ou idéntico ao acoplador azo usado para preparar o pigmento
colorido. Dessa maneira, o acoplador azo e dguaisguer
produtos da reagdo associados resultantes do mwétedo
descrito aqui, terd uma alta afinidade com o pigmento
colorido e pode, portanto, interagir mais fortemente com o
pigmento colorido, para produzir uma dispersdo de pigmento
colorido tendo propriedades globais desejaveis.

Assim, por exemplo, o acoplador azo pode compreender
um grupoe acetoacetamida, tal como acetoacet-o-anisidida.
Esse tipo de acoplador azo é usgado, de preferéncia, com um
pigmento diazo o©ou moncazo também compreendendo um grupo
acetoacetamida. Exemplos incluem, mas ndo estdo limitados
aos mesmos, pigmentos amarelos, tals como Pigmento Amarelo
74, Pigmento Amarelo 65 e Pigmento Amarelo 73.

0O acoplador azo também pode compreender um grupo
hidroxipiridona. Por exemplo, o acoplador azo pode ser uma

hidroxipiridona tendo a estrutura geral;

HO N O

em gue R & um hidrogénio, um grupo algquila substituido
ou nao substituido, saturado ou insaturado, um grupo
aromatico substituido ou nado substituidc ou um grupo
heteroaromatico substituido ou ndo substituido. De
preferéncia, R & H, um grupo metila ou um grupo etila. Esse
tipo de acoplador azo é usado, de preferéncia, com um

pigmento diazo ou monoazo, também compreendendo um grupo
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hidroxipiridona. Exemplos incluem, mas ndo estdo limitados
aos mesmos, pigmentos amarelo ou laranja Pigmento Amarelo
201 e Amarelo Disperso 241.

0 acoplador azo também pode compreender um grupo acido
hidroxinaftaleno. Por exemplo, o acoplador azo também pode
ser um derivado do &cido 2-hidroxinaftaleno-3-carboxilico.
Exemplos incluem amidos de &cido 2-hidroxinaftaleno-3-
carboxilico, tais como naftol AS, naftol AS-PH, naftol AS-
OL, naftol AS-KB, nafteol AS-LC, naftol AS-BG, naftol AS-BO,
naftol AS8-BS, naftol AS-CA, naftocl AS-D e nafttol AS-ITR.
Esse tipo de acoplador azo é usado, de preferéncia, com
pigmentos de naftol-AS, que também compreendem um grupo
hidroxinaftaleno. Exemplos incluem, mas ndo estdo limitados
aos mesmos, pigmentos vermelho, magenta ou violeta, tais
como Pigmento Vermelho 170, Pigmento Vermelho 185, Pigmento
Vermelho 238, Pigmento Vermelho 269, Pigmento Laranja 38 e
Pigmento Violeta 25.

Uma amina aromadtica também €& usada no método da
presente invengdo. De preferéncia, a amina aromatica
compreende pelo menosg um grupo idnico, pelo menos um grupo
ionizdvel ou uma mistura de pelo menos um grupo idnico e
pelo menog um grupo ionizdvel. Um grupo idnico &€ anidnico
ou catidnico e estad associado com um contralion da carga
oposta, incluindo contraions inorgdnicos ou orgdnicos, tais

como Na*, K', Li*, NH,*, acetato de NR',*, NO;~, S0,7%, R'S0;"

R’050;7, OH e (I, onde R' representa hidrogénio ou um
grupo orgdnico, tal como uma arila substituida ou ndo
substituida e/ ou um grupo alguila. Um grupo ionizavel & um

gque €& capaz de formar um grupo iénicco no meic de uso.

Grupos anionizéveis formam &nions e grupos cationizaveils
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formam cations. CGrupos i1dnicos orgdnicos incluem aqueles
degcritos na patente norte-americana No. 5.698.016, cuja
descrigcdc & agqul incorporada completamente através de
referéncia.

O grupo idnico ou ionizavel pode ser um grupo anidnico
ou anionizavel. Grupos anidnicos sdo grupos 1ibnicos
carregados negativamente, que podem ser gerados de grupos
tendo substituintes ionizdveis que podem formar anions
(grupos anionizaveis), tais como substituintes &cidos. Eles
também podem ser ¢ 4dnion nos sals de substituintes
ionizaveig. Exemplos representativos de grupos anidnicos
incluem -COO™, -S0s°, -080;7, ~HPO;”, -OPO;? e -PO;2.
Exemplos repregentativog de grupos anionizaveis incluem -
COQH, -803H, PO3H,, -R’'SH, -R'SH, -R'OH e -SO;NHCOR', onde
R’ representa hidrogénio ou um grupo orgdnico, tal como um
grupo arila substituida ou ndo substituida e/ou um grupo
alquila. De preferéncia, a amina aromédtica compreende pelo
menos um grupo acido sulfdnico, um grupo &cido carboxilico
ou seus sais.

O grupo ibdnico ou ionizdvel também pode ser um grupo
catidnico ou cationizavel. Grupos catidnicos sdo grupos
iénicogs orginicos carregados positivamente, gque podem ser
geradog de substituintes ionizaveis que podem formar
c&tions (grupos cationizéaveis), tais Como aminag
protonadas. Por exemple, alquil ou aril aminas podem ser
protonadas em meio acido para formar grupos amdnio -NR’,H',
cnde R’ representa um grupo orgdnico, tal como um grupo
arila substituida ou n3o substituida e/ou um grupo alquila.
Grupos catidnicos também podem ser grupos idnicos orgldnicos

carregados positivamente. Exemplog incluem grupos amdnio
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quaterndrio (-NR’;*) e grupos fosfdnio quaterndrio (-PR’;%).
Aqui, R’ representa hidrogénio ou um grupo organico, tal
como um grupo arila substituida ou ndo substituida e/ou um
grupo alquila. De preferéncia, a amina aromdtica compreende
pelo menos um grupo amina ou um sal do mesmo ou pelo menos
um grupo aménio quaternario.

A amina aromatica pode ainda ser substituida por um ou
mais grupos funcionais. Exemplos de grupos funcionais
incluem, mae nioc estdoc limitados aos mesmos, R”, OR”, COR”,
COOR”, OCOR”, carboxilatos, halogéniosg, CN, NR”;, S8SOzH,
sulfonatos, sulfatcs, NR? (COR"}) , CONRY 5, NO;, PO:H;,
fosfonatos, fosfatos, N=NR”, SCR”, NSO3R", em gue R", que
pode ser o mesmo ou diferente, &, independentemente,
hidrogénio, C1l-Cap ramificado ou naoc ramificado,
hidrocarbonetos substituidos ou n3o substituidos, saturados
ou insaturados, por exemplo, alquila, alguenila, algquinila,
arila substituida ou ndo subgtituida, hetercarila
substituida ou ndo substituida, alcarila substituida ou nao
substituida ou aralquila substituida ou n&o substituida. De
preferéncia, a amina aromatica &€ &cido p-aminobenzdico ou
dcido gulfanilico.

Um agente de diazotac¢do também é combinado no método
da presente invengio. Um agente de diazotagdo € qualquer
reagente que reage com um grupo amina para formar um sal de
diazfnio. Exemplos incluem &dcido nitroso e sais de nitrito.
De preferéncia, o agente de diazotagdc & um sal tendo um
contraion de nitrito tal como nitrito de sédio, nitrito de
potadssio ou nitrito de cdlcie. O agente de diazotagdo
também pode ser a amina aromidtica compreendendo um grupo

catidénico, tal como um grupo amdnio quaternario, em que ©
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contraion do grupo aménio gquaterndrioc & um nitrito.

0 meio aquoso usado nc método da presente invencdo é
gualquer meio contendo &gua. Desse modo, © meio agquosc pode
ser, por exemplo, &gua ou misturas de &gua com solventes
misciveis em &gua, tais como &lcoois. De preferéncia, o
veiculo aguoso & Agua. O meio aquoso pode ser de qualquer
pH, mas, de preferéncia, &cido. Desse modo, acido pode ser
adicionado, de preferéncia, ao meio aquoso a fim de formar
um meio agquoso de pH baixo.

As quantidades de cada componente podem ser variadas a
fim de obter uma dispersio de pigmento colorido, tendo
propriedades globais desejaveis. Assim, a quantidade de
acoplador azo &, de preferéncia, cerca de 0,05 - 10%, mais
preferivelmente, cerca de 0,1 - 5% e, mais preferivelmente
cerca de 1-5% com base no peso total de pigmento colerido.
A quantidade de amina aromdtica &, em geral, maior ou igual
a um equivalente molar com base na quantidade de um
acoplador azo. De preferéncia, a amina aromatica & usada
até um excegsso molar de cerca de 50%. O agente de
diazotacdo & usado, de preferéncia, na mesma quantidade
molar gque a amina aromdtica. A quantidade de pigmento

o

coloride &, de preferéncia, cerca de 0,5 - 50%, mais
preferivelmente, cerca de 1 - 20% e, mails preferivelmente,
cerca de 1- 5% em peso, com base no peso total de dispersdo
de pigmento cclorido.

Em uma concretizacdo preferida do método da presente
invengdo, o acoplador azo, a amina aromdtica e o agente de
diazotacdio reagem para formar um dispersante tendo &

férmula geral:

D-N=N-AC,
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em gue AC & um componente de acoplamento azo e D é um
compeonente diazo compreendendo pelo menos um grupo idnico,
pelo mencs um grupo ionizédvel ou uma mistura de pelc um
grupo 1énico ou grupo ionizével. 0s grupos idnicos ou
ionizaveis podem ser qualquer um dagueles descritos acima
para a amina aromdtica. O grupo D pode ser ainda
substituido pelos mesmos grupos descritos para a amina
aromatica acima. O grupo AC pode compreender og mesmos
grupos como degcerito acima para o acoplador azo. Desse
modo, por exemplo, o grupo AC pode compreender um grupo
acetoacetamida, um  grupo hidroxipiridona, um  grupo
pirazolona ou um grupo hidroxinaftaleno, como descrito
acima.

As dispersdes de pigmentos coloridos preparadas pelo
método da presente invengdo podem ser purificadas por
lavagem, tal come por filtragdo, centrifugagdac ou uma
combinagdo dos dois métodos, para remover materiais brutos
ndo reagidos, sais de subprodutos e outras impurezas da
reagdo. Os produtos também podem ser isoclados, por exemplo,
por evaporagdo ou podem ser recuperados por filtragdo e
secagem ugando té&cnicas conhecidas por aqueles habilitados
na técnica.

As dispersdes de pigmentos coloridos também podem ser
purificadas ou clasgificadas para remover impurezas e
outras espécies livres indesejaveils que podem co-existir na
dispersdo como um resultado do processo de fabricagdo. Por
exemplo, a disgspersdo pode ser purificada para remover
qualsquer espécieg livres indesejadas, tais como acoplador
azo ou amina aromAdtica nfdo reagidos. Técnicas conhecidas de

ultrafiltracgo/ diafiltrag¢dc usando uma membrana ou troca
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de ions podem ser usadas para purificar a dispersdo e
remover uma quantidade substancial de espécies idnicas
livres e indesejadas. Uma etapa opcional de troca de
contraions também podem ocorrer no processo de purificagio
pelo que os contraions que fazem parte do pigmento
modificado s3c permutados ou substituidos por contraions
alternativeogs (incluindo, por exemplo, Iong anfifilicos)
utilizando técnicas conhecidas de troca de ions, tailg como
ultrafiltracio, osmose reversa, colunas de troca de ions e
semelhantes. Exemplog particulares de contraions que podem
ser trocados incluem, mas ndo estdo limitados aocs mesmes,
Na*, K', Li*, NH,*, ca®', Mg®", Cl°, NO; , NO; , acetato e Br .

As dispersdes de pigmentos coloridos podem ser
formadas com um minimo de componentes adicionais (aditivos
e/ ou cosolventes) e etapas de processamento. Contudo,
aditivos, tais como tensoativos e cosolventes também podem
ser incluidos.

As dispersdes de pigmentos coloridos preparadas pelo
método da presgente invencdo podem ser Uteis em uma
variedade de aplicag¢des, incluindo, mas ndc limitado aos
mesmos, tintas, revestimentos, plésticos, papel, téxteis e
produtos de borracha. Em particular surpreendentemente, tem
sido verificado que as dispergdes de pigmentos coloridos
sdo eficazes em composicgdes para impresgssoras a Jjato de
tinta.

Portanto, a presente invengdo também se refere a uma
composicd3o para impressoras a jato de tinta compreendendo
a) um veiliculo ligquido; b) um pigmento colorido; e ¢) um
dispersante tendo a foérmula:

D-N=N-AC,
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em que AC & um componente de acoplamento azo e D & um
componente diazo compreendendo pelo menos um grupo idnico,
pelo menos um grupo ionizével ou uma mistura de peloc menos
um grupo ibnico ou grupo ionizéavel. Os grupos AC e D sdo os
mesmos cgue foram descritos acima.

Em geral, uma composigdo para impressoras a jato de
tinta congiste de um veiculo, que funciona como um
transportador e um corante, tal como uma tintura ou
pigmento. Aditivosg e/ ou cosolventes podem ser incorporados
a fim de ajustar a tinta para obter o desempenho desejado.
De preferéncia, o veiculo liguido para as composigdes de
tinta para impresgssoras a jato de tinta da presente invengéo
& um veiculc agquosc e a composigidc de tinta para
impressoras a jato de tinta &, portanto, uma composigdo
aguosa de tinta para impressoras a jato de tinta. O veiculo
aquoso pode ser o mesmo que o descrito acima para o método
de preparacdc da dispersdo de pigmento colorido.

Os pigmentos coloridos usados nas composigdes de tinta
para impressoras a jato de tinta da presente invengao sao
os mesmos gue os que foram descritos acima e est&o presente
em uma quantidade eficaz para proporcionar a qualidade de
imagem desejada (por exemplo, densidade &ptica), sem
afetar, prejudicialmente, o desempenhoc da tinta para
impressoras a jato de tinta. Por exemplo, tipicamente, o
pigmento colorido estard presente em uma gquantidade gque
oscila de cerca de 0,1% a cerca de 20% com base no pesc da
tinta. Misturas de pigmentos também podem ser usadas. Além
disso, também estd dentro das ligacdes da presente ilnvengao
para usar uma formulag¢io contendo um produto de pigmento

modificado, como descrito, por exemplo, nas patentes norte-
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americanas Nos. 5.630.868, 5.803.859, 5.837.045 e
5.922.118, todas incorporadas em sua totalidade através de
referéncia.

As composigdes de tinta para impressoras a Jjato de
tinta da pregente invengdo podem ser formadas com um minimo
de componentes adicionais (aditivos e/ ou cosolventes) e
etapas de procegsamento. Contudo, aditivos adeguados também
podem ger incorporados nessas composigdes de tinta para
impressoras a jato de tinta para transmitir um nimero de
propriedades desejadas aoc mesmo tempo em gque mantém a
estabilidade das compogigdes. Por exemplo, tensoativos
podem ser adicionados para acentuar a estabilidade colcoidal
da composigdo. Outros aditivos s3o bem conhecidos na
téenica e incluem umectantes, Dbiocidas, aglutinantes,
aceleradores de secagem, penetrantes e semelhantes. A
quantidade de um aditivo particular variar&, dependendo de
uma variedade de fatores, mas, em geral, estdo presentes em
uma quantidade que oscila entre 0% e 40%.

Adicionalmente, as composigbes de tinta para
impregsoras a Jjato de tinta da presente invengdo podem
ainda incorporar tinturas para modificar o equilibrio da
cor e ajustar a densidade dSptica. Essas tinturas incluem,
tinturas para alimentos, tinturas FD&C, tinturas A&acidas,
tinturas diretas, tinturas reativas, derivados de A&cidos
ftalocianina sulféniccs, derivados de cobre ftalocianina,
gaig de s6dio, sals de amdénio, sais de potdssio, sais de
litioc e semelhantes.

O dispersante pode ser preparado por dqualguer método
conhecido na técnica, mas & preparado, de preferéncia,

usando o método degcrito acima. Desse modo, um método
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preferido para preparar esse dispersante €& combinar um
acoplador azo, uma amina aromatica compreendendo pelo menos
um grupo idénico, pelo menos um grupo ionizavel ou uma
mistura de pelo menos um grupo idnico ou ionizdvel e um
agente de diazotagdo em um meio aquoso na presenga de um
pigmento colorido. Contudo, métodos da técnica anterior de
formagdo do dispersante também podem ser usados, Desse
modo, um sal de diazbnio, formado pela reagdc de uma amina
aromidtica e um agente de diazotagdo, pode ser combinado com
o acoplador azo para formar o dispersante, gue pode, entdo,
ger combinadoe com o© pigmento colorido para formar uma
dispersdo estavel que, surpreendentemente, foi verificada
ger (til em uma composigdes de tinta para impressoras a
jato de tinta. O acoplador azo, a amina arom&tica, o agente
de diazotagdo e o meio aquoso sdo como descrito acima.
Exemplos preferidos de dispersantes tendo a foérmula
mogtrada incluem aqueles em que o grupc AC compreende um
grupo acetoacetamida, um grupo hidroxipiridona, um grupo
pirazolona ou um grupo hidroxinaftalenc. Desse modo, por

exemplo, um dispersante preferido tem a f£ormula:

(Dn

NS
| o
7 =
o]
NH
&w
em que n € um inteiro de 1 - 5, I & um grupo idnico ou

ionizdvel e Ar & um grupo aromdtico substituido ou ndo
substituido. Foi verificado que esse tipo de dispersante é
particularmente 1Util em uma composig¢do de tinta para

impressoras a jato de tinta compreendendo um pigmento
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colorido também compreendendo um grupo acetoacetamida, como
aqueles descritos acima. Outro dispersante preferido tem a

férmula:
(B

em gue R & um hidrogénio, um alguila saturada ou
insaturada, substituida ou n3o sgubstituida, um grupo
aromdtico substituido ou ndc substituido, um  grupo
heretoaromdtico substituido ou n8oc substituidec e n e I sdo
como descritos acima. Este tipc de dispersante &
particularmente Gtil em composigdes de tinta para
impressoras a jato de tinta compreendendo um pigmento
colorido também compreendendo um grupo hidroxipiridona, tal
como descrito acima.

Outro dispersante preferido tem formula:

M ?
I\ Ny HO, NH

N

em que n, I e Ar s3o como descrito acima. Foi
verificadoe que esse tipo de dispersante € particularmente
Gtil em composic¢des de tinta para impressoras a jato de
tinta compreendendo um pigmento colorido também
compreendendo um grupc hidroxinaftaleno, tal como descrito
acima. Outras combinagdes de pigmentos e dispersantes serdo

conhecidos por aqueles habilitados na técnica com base na
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presente exposigdo.

As composicdes de tinta para impressoras a jato de
tinta podem ser purificadas e/ ou clasgsificadas wusando
métodos tais como agueles descritos acima para dispersdes
de pigmentos coloridos descritas acima. Dessa maneira,
impurezas indesejaveis ou particulas grandes indesejéaveis
podem ser removidas para produzir uma tinta para
impressoras a jato de tinta com boas propriedades globais.

A presente invengao gerd ainda esclarecida pelos
exemplos a segulir, due s80 destinados a serem apenas
exemplificativas em natureza.

EXEMPLOS

Exemplo 1

Um misturador rotor - estator de alto cisalhamento
(silverson L4RT-A) foi adaptado com um bégquer de ago
inoxidavel de 4 litros e foi imerso em um banhc de gelo.
Aproximadamente 75 g de Pigmento Amarelo 74 e 1000 g de
dgua foram colocados TnoO béquer e a mistura foil
homogeneizada durante 15 minutos em 7.200 rpm. A essa foi
adicionada uma solugdo de 2,07 g (0,01 mol) de acetocacet-o-
anisidida em 20 ml de isopropancl e a mistura foi agitada
por uns 15 minutos adicionais.

Em um vaso separado, 4,35 g (0,025 mol) de acido
sulfanfilico foram misturados com 30 ml de HCL iN e 1,73 g
(0,025 mol) de nitrito de sédio a 5 - 10 graus C, formando
o sal de diazdnic correspondente. Igso foi, entio,
adicionado & mistura de Pigmento Amarelo 74 e acetoacet-o-
anisidida, com agitagdo. A temperatura foi mantida em
aproximadamente 10 graus C. A mistura foi ajustada para um

pH de 5 - 6 através da adigdo gota a gota de uma solugdo de
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hidréxido de sédic a 5M. A mistura fol continuada por umas
2 horas acionais. O progresso da reagdo foi meonitorado pela
remocdo de porgdes peguenas da mistura e a adigdo a essa de
uma solucdo de &cido amino-salicilico a 0,1% em NayCO; 1M
para mostrar a ausénecia de sal de diazbnio. Desse modo, uma
gota da mistura da reagdo € colocada em um pedago de papel
de filtro e uma gota da solucgdo de &cido amino-salicilico &
colocada em seguida na gota da mistura de reagzo. Uma cor
laranja se formard onde os prolongamentos das duas gotas se
tocam para indicar a presenga de sal de diazdnio na mistura
da reagdo.

A mistura foi transferida para um aparelho de ultra-
gsom de fluxo transversal Telsonic e submetida a ultra-som
durante 2 horas, para produzir uma dispersdo aquosa de
pigmento colorido. A dispersdo de pigmento amarelo
resultante foi purificada usando uma coluna de membrana de
diafiltracdo de 50 nm e concentrada em teor de sdélidos de
10%. O tamanhc mediano de particula da dispersdo amarela
brilhante era cerca de 170 nm.

O presente exemplo mostra uma concretizagdo do método
da presente invengic em gue o pigmento colorido e o
acoplador azo s3c combinados para formar uma dispersdo de
pigmento colorido pré-tratada. A amina aromitica e o agente
de diazotacic também sf3o combinados um com o outro no meio
aquoso. Foi verificado que a dispersdo aquosa do pigmento
coloride resultante tem boas propriedades e, em particular,
bom tamanho de particula. Além disso, a dispersdo de
pigmento colorido demonstrou ter excelente estabilidade com

base em resultados de um teste de ciclo de congelamento -

o

descongelamento de guatro horas (pigmento a 3,5 na
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presenca de umectante a 20%), bem como em um teste de forno
(60 graus C por 1 semana) e, portanto, poderia ser usada
para preparar uma composi¢do de tinta para impressoras a
jatco de tinta.

Exemplo 2

Um misturador rotor - estator de alto cisalhamento
(Silverson L4RT-A) foi adaptado com um béquer de ago
inoxidavel de 4 litros e foi imerso em um banho de gelo.
Aproximadamente 75 g de Pigmento Amarelo 74 e 1000 g de
dgua foram colocados no bégquer e a mistura foi
homogeneizada durante 15 minutos em 7.200 xrpm. Uma solugdo
de 3,85 g de Composto I mostrado abaixo (preparado por
acoplamento azo do sal de diazdnio de acido sulfanilico com
acetoacet-o-anisidida em pH 4,5 - 6,0, usando uma pProporgaoc
molar de 1:1 de sal de diazdnio para acoplador azo) em 200

ml de dgua foil entdo adicionado.

HaC 0
Ole

=T

N
QQQN

Nﬂc)gﬁ

Composto 1

A mistura foi agitada por umas 2 horas adicionais.

A mistura foi transferida para um aparelho de ultra-
som de fluxo transversal Telsonic e submetida a ultra-som
durante 2 horas, para produzir uma dispersdc aquosa de
pigmento coloride. A dispersdo de pigmento amarelo
resultante foi purificada usando uma coluna de membrana de
diafiltracdo de 50 nm e concentrada em tecor de sdlidos de

10%. O tamanho mediano de particula da dispersdoc amarela
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brilhante era cerca de 150 nm.

O presente exemplo mostra uma concretizagdo do método
da presente invenc¢d3o em gue o acoplador azo, a amina
aromdtica e o agente de diazota¢do reagem em um meio aguoso
para formar um dispersante tendo a férmula D-N=N-AC. Foi
verificado que a dispersdo aquosa de pigmento <colorido
resultante tem boas propriedades e, em particular, bom
tamanho de particula. Além disso, foi wmostrado que essa
dispers3o de pigmento colorido tem excelente estabilidade
com base nos resultados de um teste de ciclo de
congelamento - descongelamento de gquatro horas {pigmento a
3,5% na presencga de umectante a 20%) bem como em um teste
de forno (60 graus C durante 1 semana) e, portantc, poderia
ser usada para preparar uma composicdc de tinta para
impressoras a jato de tinta. Desse modo, este exemplo ainda
mostra uma concretizacdo da composigdo de tinta para
impressoras a Jjato de tinta da presente invengdo
compreendendo um dispersante tendo a férmula D-N=N-AC.

Exemplo 3

0 composto 2, mostrado abaixo, foi preparado usando o
seguinte procedimento. Acido sulfanilico (0,1 mol) foi
diazotizado através de adigdes consecutivas de 125 ml de
HCl a 1IN e 50 ml de uma solugdo de nitrito de sédio a 2M em
0-5 graus C. A suspensdo resultante de sal de diazdnio foi
adicionada a uma solugdo a 0,1 M de Naftol AS-CA (2 metoxi-
5-clorcanilida de dcido 2-hidroxi-3-naftdico} em 100 ml, de
NaOH a 1M misturado com 300 g de gelo. O acoplamento foi
conduzido em pH 5-6, que foi mantido através de adigao

gradual de 50 g de acetato de sbédio sélido.
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Composto 2

O composto 2, formado na reagdo, foi isolado por
centrifugacio e recristalizado de isopropanol/ agua (1/1).

O composto 2 (0,2 g) foi dissolvido em 500 ml de agua
gquente e a solugdo foi resfriada até 25-30 graus C.
Aproximadamente 4 g de Pigmento Vermelhc 269 (Vermelho
Solar Brilhante 435-4438, disponivel de Sun Chemicals
Corporation, Cincinnati, OH) foram adicionados e a mistura
homogeneizada em um misturador rotor-estator Silverson
durante 30 minutos. A dispersdo castanho avermelhado
resultante déi submetida a ultra-som durante 45 minutos,
ucando uma sonda de imers3o, dando uma dispersdo de
pigmento colorido tendo tamanho mediano de particula de 250
nm, que foi verificado ser uma dispersdo estavel.

Este exemplo mostra uma concretizag8@o do método da
presente invengdo em que o acoplador azo, a amina aromatica
e o agente de diazotagdoc reagem em um meio agquoso para
formar um dispersante tendo a férmula D-N=N-AC, Fol
verificado que a dispersdo aquosa de pigmento colorido
resultante tem boasgs propriedades e, em particular, bom
tamanho de particula. Além disso, essa dispersado de

pigmento colorido mostrou ter excelente estabilidade com
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base em resultados de um teste de congelamento -
descongelamento de 4 horas (pigmento a 3,5% na presenga de
umectante a 20%), bem como em um teste de forno (60 graus C
por 1 semana) e, portanto, poderia ser usada para preparar
uma composicdo de tinta para impressoras a jato de tinta.
Desse modo, este exemplo ainda mostra uma concretizagdo da
composicd3c de tinta para impressoras a jato de tinta da
presente invengdo compreendendo um dispersante tendo a
férmula D-N=N-AC.

Exemplo 4

Uma mistura de 75 g de Pigmento Amarelo 74, 2,07 g
(0,01 mol) de acetoacet-o-anisidida, 1,73 g (0,01 mol) de
4cido sulfanilico e 750 ml de &gua DI foi homogeneizada
durante 30 minutos, usando um migturador rotor - estator
Silverson. A mistura foi, ent3o, cclocada em um banho de
gelo e a homogeneizagdo foi continuada por outros 30
minutos, durante cujo tempo a temperatura caiu para 5 graus
C. Uma solucdo de 0,7 g (0,011 mol) de nitrito de s6dio em
50 ml de &gua foi adicionada de uma vez e a agitacgdo foi
continuada por outras 3 horas. O pH da mistura foi mantido
entre 4,5 e 6 através da adigdo gota a gota de uma solucgio
a 4M de acetato de sédio.

Apds 3 horas de agitagdo, a mistura foi testada para
assegurar que nenhum sal de diazdnio permanecia, usando ©
método descrito no Exemplo 1. Nesse momento, o tamanho
mediano de particula da dispersdo de pigmento colorido foi
cerca de 400 nm. A mistura foi transferida para um aparelho
de ultra-som de fluxo transversal Telsonic e submetido a
ultra-som durante 2 horas, fazendo tamanho da particula

descer até 170 nm. A dispers3o foi, entdo, diafiltrada para
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remover sais inorgdnicos e concentrada em sélidos a 10%. A
dispersdo de pigmento colorido resultante mostrou excelente
estabilidade em armazenamento.

Exemplo 5

Uma mistura de 75 g de Pigmento Amarelo e 750 ml de
dgua DI foi homogeneizada durante 30 minutos, usando um
misturador rotator - estator Silverson. Uma solug¢do de 2,07
g (0,01 mol) de acetoacet-o-anisidida em 50 ml de
isopropanol foi adicionada de uma vez e a agitagdo foi
continuada durante 20 minutos. Isso resultou na formagdo de
uma dispersdo de pigmento colorido pré-tratada, que foi,
entdo, colocada em um banho de gelo e homogeneizada durante
outros 30 minutos, durante cujo tempo a temperatura caiu
para 5 graus C.

Em um vaso separado, 0,01 mol de &acido sulfanilico foi
diazotizado através da adigdo consecutiva de 12,5 ml de HCL
a IN e 5 ml de solucdo de nitrito de sédio a 2M em 0 - 5
graus C, formando o sal de diazdnio correspondente. Isso
foi, ent3o, adicionado de uma vez & dispers&o de pigmento
colorido pré-tratada e a agitagdo fol continuada por outras
trés horas. O pH da mistura foi mantido entre 4,5 e 6 por
meio da adicg8o gota a gota de uma solugdo a 10M de acetato
de sddio.

Apds 3 horas de agitagdo, a mistura foi testada, para
assegurar gque nenhum sal de diazdnio permaneceu, ugando o
método descrito no Exemplo 1. Nesse momento, o tamanho
mediano de particula foi cerca de 400 nm. A mistura foi
transferida para um aparelho de ultra-som de fluxo
transversal Telsonic e submetido a ultra-som durante 2

horas, fazendo tamanho da particula descer até 170 nm. A
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dispersiio foi, entdo, diafiltrada para remover gais
inorginicos e concentrada em sdlidos a 10%. A dispersdo de
pigmento colorido resultante mostrou excelente estabilidade
em armazenamento.

O presente exemplo mostra uma concretizagdo do método
da presente invengdo em gque O pigmento colorido e o
acoplador azo sio combinados para formar uma digpersdo de
pigmento colorido pré-tratada. A amina aromdtica e o agente
de diazotacdio também sio combinados um com o outro no meio
agquoso. Foi verificado que a dispersdo aquosa de pigmento
colorido resultante tem boas propriedades e, em particular,
bom tamanho de particula. Além disso, a dispersdo de
pigmento colorido demonstrou ter excelente estabilidade com

pase em resultados de um teste de ciclo de congelamento -

e

descongelamento de gquatro horas (pigmento a 3,5 na
presenga de umectante a 20%), bem como em um teste de formno
(60 graus C por 1 semana) e, portanto, poderia ser usada
para preparar uma composicdic de tinta para impressoras a
jato de tinta.

Exemplo 6

15,96 g {0,095 mol) de 4-nitroc-2-anisidina foram
misturados com 50 ml de &gua, seguida por 21 ml de 96% de
dcido sulflrico, em um béguer de 500 wml. A mistura foi
agitada até que mais nenhuma 4-nitro-2-anisidina nao
dissolvida fosse visivel (aproximadamente uma hora). A
gsolugdo foi resfriada para 0-5 graus C e uma golugdo de 6,9
g (0,1 mol) de nitrito de s&dio em 50 ml de &gua foi
adicionada lentamente. A mistura foi agitada por 30 minutos

em 0-5 graus C e sal de diazdnio em excesso foi destruido

pela adig3o de 1,0 g de acido sulfamico. A solugdo de sal
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de diazdnio foi adicionado a uma pasta de 20,7 g (0,1 mol)
de acetoacet-o-anisidida em 500 ml de uma mistura de gelo -
dgua em pH de 4,5-6,0, que foi mantida através da adigdo de
acetato de sédio sdlido. O pigmento colorido resultante foi
filtrado lavado com Agua gquente para dar um pigmento
colorido compreendendo um acoplador azo (a tora prensada
continha 95% de Pigmento Amarelo 74 e 5% de acetoacet-o-
anisidida.

A torta prensada obtida foi dispersa em 500 ml de &gua
usando um misturador rotor-estator de Silverson. O
resfriamento externo foli aplicado para trazer a temperatura
da pasta de pigmento para 0-5 graus C. Uma dispersdo de sal
de 4-sulfonatofenildiazénio (preparado de 0,01 mol de &cido
sulfanilico, 0,012 mol de HClL e 0,01 mol de nitrito de
a6dio em 5 ml de &gua) foi adicionada de uma vez & pasta de
pigmento e o pH foi trazido para 4,5-6 pela adigao de
Soluglo a 4M de acetato de sédio.

Apds 2 horas de agitagdo em 0-5 graus C, a mistura foi
testada para assegurar que nenhum sal de diazénio
permaneceu, usgando o método descrito no Exemplo 1. Nesse
momento, o tamanho mediano de particula da digpersdao de
pigmento c¢olorido era cerca de 400 nm. A mistura foi
transferida para um aparelho de ultra-som de fluxo
transversal Telgonic e submetida a ultra-som por 2 horas,
fazendo o tamanho de particula descer para 160 nm. A
dispersdo foi, ent3c, diafiltrada para remover sais
inorginicos e concentrada para 10% de sdélidos. A dispersao
de pigmento colorido resultante mostrou excelente
estabilidade com o armazenamento.

Este exemplo mostra uma concretizagdo do método da
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presente invengdo em que © pigmento colorido compreende o
acoplador azo. Foi wverificado que a dispersdc agquosa de
pigmento colorido resultante tem boas propriedades e, em
particular, bom tamanho de particula. Além disso, essa
dispersdo de pigmento c¢olorido demonstrou ter excelente
estabilidade com base nos resultadog de um teste de ciclo
de congelamento - degscongelamento de quatro horas (pigmento
a 3,5% na presenga de umectante a 20%), bem como em um
teste de forno (60 graus C por 1 semana) e, portanto,
poderia ser usada para preparar uma composig¢fio de tinta
para impressoras a jato de tinta.

Exemplo 7

0 composto 3, mostrado abaixo, foi preparado, usando o
seguinte procedimento. Acido p-Aminobenzdico (0,1 mol) foi
diazotizado através de adigdes consecutivas de 125 ml de
HCl a 1N e 50 ml de uma solugdo de nitrito de sb6dio a 2M,
em 0,5 graus C. A suspengfo resultante de sal de diazénio
foi adicionada a uma solugdo de 0,1 mol de 5-
{acetoacetamido) benzimidazolona em 120 ml de NaOH a 1M
misturada com 300 g de gelo. O acoplamento foi conduzido em
PH 5-6, que foi mantido através da adigdo gradual de 50 g

de acetato de sdé6dio sdlido.

HyC. 0
N
N

0
H NH

HN~£\

HOOGC 0

Composto 3
O Composto 3, formado na reagdo, foi isclado por

centrifugagio e recristalizado de isopropanol/ dgua (1/1).
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O composto 3 (3,81 g; 0,01 mol) fol dissolvidc em uma
mistura de 500 mL de Agua quente e 10 mL de NaOH a 1N e a
solucdo foi resfriada ate 25 - 30 graus C. Aproximadamente
40 g de Pigmento Amarelo 180 (Toner Amarelo HG, disponivel
de Clariant Corporation, Conventry, RI) foram adicionados e
a mistura homogeneizada em um misturador rotor-estator
Silverson durante 30 minutos. A digpersdo amarela
resultante foi submetida a ultra-som durante 45 minutos,
usando um aparelho de ultra-som de fluxo transversal, dando
uma dispersio de pigmento colorido tendo tamanho mediano de
particula de 221 nm, a qual foi wverificado ser uma
dispersdo egtavel.

Este exemplo mostra uma concretizagdo do método da
presente invengdo em que o acoplador azo, a amina aroméatica
e o agente de diazotagdo reagem em um meio aguoso para
formar um digpersante tendo a férmula D-N=N-AC. Foi
verificadoe que a dispers3o aguosa de pigmento colorido
resultante tem boas propriedades e, em particular, bom
tamanhc de particula.

Exemplo 8

0O composto 3 (3,81 g ; 0.01 mol), preparado como
descrito no Exemplo 7 acima, foi dissolvido na mistura de
500 ml de &gua quente e 10 ml de NaOH a 1 N e a scolugdo foi
resfriada para 25-30 graus. Aproximadamente 40 g de
Pigmento Vermelho 185 (Novoperm Carmine HF4C, disponivel de
Clariant Corporation, Coventry, RI) foram adicionados e a
mistura homogeneizada em um misturador rotor-estator
Silverson durante 30 minutos. A dispersdo vermelha
resultante foi submetida a ultra-som durante 45 minutos,

usando um aparelho de ultra-som de fluxo transversal, dando
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uma dispersdo de pigmento colorido, tendo tamanho mediano
de particula de 223 nm, a gqual foi wverificado ser uma
dispersdo estavel.

Este exemplo mostra uma concretizacdo do método da
presente inven¢do em que o acoplador azo, a amina aromitica
e o0 agente de diazotag8o reagem em um melo aguoso para
formar wum dispersante tendo a férmula D-N=N-AC. Foi
verificado que a dispersdo aquosa de pigmento colorido
resultante tem boas propriedades e, em particular, bom
tamanho de particula.

Exemplo 9

O composto 4 abaixo foi preparado usando o seguinte
procedimento. Acido sulfanilico (0,1 mol) foi diazotizado
através de adigdeg consecutivas de 125 ml de HCl a 1N e 50
ml de uma solucdo de nitrito de gédio a 2M em 0-5 graus C.
A suspensdo resultante de sal de diazdénio foi adicionada a
uma sgclugdo de 0,1 mol de N-{acetoacetil)-2,5-dimetoxi-4-
cloroanilina (Naftol AS-IRE) em 120 ml de NaQH a 1M
misturada com 300 g de gelo. O acoplamento foi conduzido em
PH 5-6, dque fol mantido através da adig8o gradual de 50 g

de acetato de sddio sdlido.

MeO
a
-HN o
y
v O OlMe
N

o
NaO,S

Composto 4
O composto 4, formado na reagdo, foi isclado através

de centrifugagdo e recristalizado de isopropanol/ A&gua
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(1/1).

Uma batelada de torta prensada de Pigmento Amarelo 97
foi preparada pelo método a seguir. 2,5-Dimetoxi-4-
anilidosulfonilanilina (0,1 mol) foi transformado em pasta
com 220 ml de &cido cloridrico a 1 N e foi diazotizado
através da adigfo de 0,1 mol de uma solucido de nitrito de
sédio. O sal de diazdnio resultante foi adicionado,
gradualmente, a uma dispersio fina de 0,1 mol de N-
(acetoacetil)-2,5-dimetoxi-4-cloroanilina (Naftol AS-TIRG) .
Durante a adigdo, o pH foi mantido em 4,5-6,5 através da
adicdo de acetato de sédio sélido. A pasta resultante de
Pigmento Amarelo 97 foi filtrada e a torta prengada foi
lavada com &gua até qgue a condutividade do filtrado
alcangou 200 microsiemens.

A torta prensada de pigmento Umida foi combinada com 1
litro de &gua DI e 4,0 g do Composto 4 e a mistura
homogeneizada em um misturador rotor-estator Silverson
durante 30 minutos. A dispersdo amarela resultante foi
submetida a wultra-som durante 45 minuteos, wusando um
aparelho de wultra-som de fluxXo transversal, dando uma
dispersio de pigmento colorido tendo tamanho medianc de
particula de 241 nm, a qual foi verificado ser uma
dispersdo estével.

Este exemplo mostra uma concretizagdo do método da
presente invengdo em gue o acoplador azo, a amina aromatica
@ O agente de diazotagdo reagem em um meio aquoso para
formar um dispersante tendo a férmula D-N=N-AC. Foi
verificado que a dispersio agquosa de pigmento colorido
resultante tem boas propriedades e, em particular, bom

tamanho de particula.
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REIVINDICACOES
1. Método para preparar uma dispersdo aquosa de

pigmento colorido caracterizado por compreender as etapas

de a) combinar um pigmento colorido e um acoplador azo para
formar um pigmento colorido pré-tratado, e b) combinar, em
qualquer ordem, o pigmento colorido pré-tratado, uma amina
aromatica, um agente diazotizante e um meio aquoso, em que
a amina aromdtica compreende pelo menos um grupo idnico,
pelo menos um grupo ionizdvel ou uma mistura de pelo menos
um grupo idnico e pelo menos um grupo ionizavel

2. Método, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato do pigmento colorido pré-tratado

estar na forma de liquido.
3. Método, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato do pigmento colorido pré-tratado

estar em uma forma seca.
4, Método, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato do pigmento colorido pré-tratado

ser formado em um meio aquoso.
5. Método, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato da amina aromadtica e do agente

diazotizante serem combinados para formar o reagente
diazédnio.
6. Método, de acordo com a reivindicacéo 5,

caracterizado pelo fato do reagente diazdnio ser formado em

um meio aquoso.
7. Método, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato do pigmento colorido compreender um

pigmento azul, um pigmento preto, um pigmento marrom, um

pligmento ciano, um pigmento verde, um pigmento branco, um
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pigmento violeta, um pigmento magenta, um pigmento
vermelho, um pigmento laranja, um pigmento amarelo, ou uma
mistura dos mesmos.

8. Método, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato do acoplador azo compreender um

grupo acetoacetamida.
9. Método, de acordo com a reivindicacéo 8,

caracterizado pelo fato do pigmento colorido ser um

pigmento diazo ou monoazo.
10. Método, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato do acoplador azo compreender um

grupo hidroxipiridona.
11. Método, de acordo com a reivindicacédo 10,

caracterizado pelo fato do pigmento colorido ser um

pigmento diazo ou monoazo.
12. Método, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato do acoplador azo compreender um

grupo 2-hidroxinaftaleno.
13. Método, de acordo com a reivindicacédo 12,

caracterizado pelo fato do pigmento colorido ser um

pigmento naftol-AS.
14. Método, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato do acoplador azo compreender um

grupo (acetoacetamido)benzimidazolona.
15. Método, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato do acoplador azo compreender um

grupo pirazolona.
16. Método, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato do pigmento colorido compreender o

acoplador azo.
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17. Método, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato da amina aromdtica compreender pelo

menos um dentre -CO0”, -SO3°, -0SOs”, -HPO3 , -0P03;%, PO;7?,
amina, ou um grupo amdnio.
18. Método, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato da amina aromdtica compreender pelo

menos um grupo acido sulfdnico, um grupo acido carboxilico
ou um sal dos mesmos.
19. Método, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato do agente diazotizante ser um

nitrito.
20. Método, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato do meio aquoso ser agua.

21. Método, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato de ainda compreender a etapa de

adicionar um acido.
22. Método, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato do acoplador azo, da amina

aromatica e do agente diazotizante reagirem em meio aquoso
para formar um dispersante tendo a férmula D-N=N-AC, em que
AC é& um componente acoplador azo e D & um componente diazo
que compreende pelo menos um grupo idnico, pelo menos um
grupo ionizdvel, uma mistura de pelo menos um grupo idnico
ou um grupo ionizavel.

23. Método, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato da dispersdo aquosa de pigmento

colorido ser uma composigdo de tinta de impressora a Jjato
de tinta.
24. Composicdo de tinta de impressora a jato de tinta

caracterizada por compreender a) um veiculo liquido, b) um
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pigmento celoride e c) um dispersante tendo a formula: D-
N=N=AC, em gque AC & um componente acoplador azo & D & um
componente diazo que compreende pelo mencs um grupo idnico,
pelo menos am grupo ionizdvel, ou uma mistura de pelo mencs
um grupo idnico ou um grupo ionizavel.

£25. Composicdc de tinta de impressora a dato de

tinta, de acordo com a reivindicacidc 24, caracterizada pelc

fato de D compreender pelo menos um grups aclide sulféniceo,
um grupe acldo carboxilico ou um sal dos mesmos.
26, Ceompesigac de tinta de impressora a Jjato de

tinta, de acordo com a reivindicacgédoc 24, caracterizada pelo

fato de AC compreender um grupo acetoacetamida.
27. Composicdc de tinta de impressora a Jatoe de

tinta, de acordo com a reivindicacdc 26, gcaracterizada pelo

fato do pigmento colorido ser um pigmento diazo ou  um
pigmento monoazo.
28, Composicdc de tinta de impressora a dato de

tinta, de acordo com a reivindicacidc 24, caracterizada pelco

fato do dispersante ter a formula:

{Dn

th \

/Nzhl

r

am que I & um grupo idnico ou um grupo ionizavel, n &
um namero inteirc entre 1 e 5; e Ar & um grupo aromatico
substituido ou ndo substituildo.

£29. Composicdce de tinta de impressora a Jatoc de

tinta, de acordo com a reivindicac&eo 24, caracterizada pelc

fato de AL compreender um grupo hidroxipiridona.
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30. Composigdc de tinta de impressora a Jatoe de

tinta, de acordo com a reivindicacdo 29, caracterizada pelo

fato do pigmentoe coloride ser um plgments diazo ou  um
pigmento monoazo.
31. Composicdc de tinta de impressora a Jjato de

tinta, de acordo com a reivindicacidc 24, caracterizada pelc

fato do dispersante ter a fdédrmula:
{l}n

em que I € um grupo idnico ou um grupo ionizavel; n &
um ndmero inteire entre 1 e 5; e B & um grupe alguila,
saturade ou insaturado, supstitulde ou ndoc substituldo; um
grupe aromiatico substituide ocu ndc substituide:; ou um grupo
heteroaromdtico substituido ou ndo subhstituido.

32. Composicidc de tinta de impressora a Jjatoc de

tinta, de acordo com a reivindicaci&c 24, caracterizada pelc

fato de AC compreender um grupo Z-hidroxinaftaleno.
33, Compesigae de tinta de impressora a Jatoe de

tinta, de acordo com a reivindicacido 32, caracterizada pelo

fato do pigmento colorido ser um pigmento naftol-AS.
34. Composzicde de tinta de impressora a Jato de

tinta, de acordo com a reivindicacdo 24, caracterizada pelo

fato do dispersante ter a formula:
(M Q
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em que I é um grupo idnico ou um grupo ionizavel; n é
um numerc inteiro entre 1 e 5; e Ar é& um grupo aromatico
substituido ou ndo substituido.

35. Composicdo de tinta de impressora a Jato de

tinta, de acordo com a reivindicacdo 24, caracterizada pelo

fato da composicdo de tinta de impressora a jato de tinta
ser uma composicdo de tinta de impressora a jato de tinta

aquosa.
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METODO PARA PREPARAR UMA DISPERSAO AQUOSA DE PIGMENTOQ
COLORIDO F| COMPOSICKO DE TINTA PARA IMPRESSORA A JATQ DE
TINTA

A presente invengdo descreve métodos para preparar
dispersdes aquosas de pigmento colorido compreendendo as
etapas de combinar, em qualquer ordem, a) um pigmento
colorido, b) um acoplador azo, ¢) uma amina aromatica, d)
um agente de diazotagdo e e) um meio aguoso onde a amina
aromiatica compreende pelo menos um grupc idnico, pelo menos
um grupo ionizédvel ou uma mistura de pelo menos um grupo
idnico e pelo menos um grupo ionizavel. Essas dispersdes de
pigmento colorido s3o particularmente tteis como uma
composigdo de tinta para impressora a jato de tinta. Também
sdo conhecidas composi¢des de tinta para impressora a jato
de tinta gue compreende a) um veiculo ligquido, b) um
pilgmento colorido e ¢) um dispersante tendo a formula D-
N=N-AC, onde AC & um componente acoplador azo e D & um
componente diazo compreendendo pelo menos um grupo idnico,
pelo menos um grupo ionizavel ou uma mistura de peloc menos

um grupo idnico ou um grupo ionizéavel.
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